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Resumen 
Actualmente los implantes dentales metálicos están siendo sustituidos por implantes 
cerámicos debido a sus mejores propiedades mecánicas, estéticas, corrosivas y de 
biocompatibilidad. Para que estos tengan una buena osteointegración con el hueso, es 
necesaria la creación de porosidad para que el hueso pueda crecer dentro de él. Sin 
embargo, al introducir porosidad se disminuye la resistencia a rotura del material cerámico, 
y, lo más importante, su fiabilidad. 
El objetivo de este proyecto es mejorar la fiabilidad de los materiales cerámicos con 
porosidad superficial mediante la introducción de tensiones residuales. Para ello este 
proyecto desarrollará en primer lugar: 
 Capas de porosidad variable y controlada de circona sobre materiales de circona para 
evaluar su influencia en la resistencia mecánica. 
 Superficies porosas sobre componentes de circona con capas intermedias de alúmina-
circona para introducir tensiones residuales de compresión que aumenten la resistencia 
y la fiabilidad.  
Así pues, sobre un sustrato de circona, se realizarán los siguientes recubrimientos: 1) Capas 
de circona porosas, 2) Compuestos de alúmina/circona: 3) Multicapas de circona porosa + 
compuestos alúmina/circona. Todos estos sistemas se han fabricado mediante la creación y 
combinación de suspensiones y la aplicación de éstos vía inmersión (Dip Coating). 
Una vez analizada la microestructura y la adherencia de los recubrimientos, se utiliza la 
estadística de Weibull para calcular valores de resistencia a rotura y fiabilidad encima del 
sustrato de circona.  
Los resultados muestran que la interfaz entre substrato y el recubrimiento es buena en todos 
los casos y se observa que la porosidad de las capas alúmina/circona varía en función de la 
temperatura de sinterización. 
La estadística de Weibull obtenida por ensayo de flexión biaxial bola en tres bolas da como 
resultado una mejora de la resistencia en fractura y un aumento de fiabilidad en la aplicación 
de recubrimientos compuestos de alúmina/circona y el recubrimientos multicapa poroso. Por 
lo tanto, la fabricación de una arquitectura multicapa permite la generación de materiales 
con una superficie porosa con una buena fiabilidad mecánica. 
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1. Prefacio 
1.1. Origen del proyecto 
Este proyecto parte del proyecto final de carrera Recubrimientos de Al2O3 sobre ZrO2 
mediante inmersión [1] realizado por A. Werry donde se observó un aumento de fiabilidad 
mecánica de un ZrO2, al aplicar un recubrimiento de alúmina sobre encima de éste. 
1.2. Motivación 
Mejorar la fiabilidad de materiales cerámicos con superficies porosas para la mejora de la 
osteointegración en implantes dentales. Se enmarca en parte en el proyecto BIOBONE (ITN 
2012-2016). 
1.3. Requisitos previos 
 Estructura y comportamiento de la circona y alúmina 
 Conceptos de fatiga y fractura de los materiales cerámicos 
 Aplicación de recubrimientos cerámicos por inmersión 
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2. Introducción 
Los implantes dentales metálicos están siendo sustituidos por implantes cerámicos debido a 
su mejora en resistencia a la corrosión y biocorrosión, su excelente biocompatibilidad, así 
como en propiedades estéticas ya que la encía tiene un cierto grado de translucidez, y las 
cerámicas tienen la apariencia de diente natural.  
Para mejorar la osteointegración de éstos implantes, se están desarrollando superficies 
porosas para mejorar la adherencia con el hueso. Sin embargo, estas mismas superficies 
porosas implican una disminución de la resistencia mecánica de los implantes debido a la 
naturaleza intrínsecamente frágil de las cerámicas, lo cual implica un descenso de la 
fiabilidad del componente que puede resultar en fractura prematura.  
Al introducir porosidad en un cerámico se produce un decrecimiento de la resistencia a 
fractura. Los poros actúan como concentradores de tensiones haciendo que el material 
alcance con mayor rapidez el factor intensidad de tensiones crítico de rotura del material. 
Para evitar dicha problemática se introducen tensiones residuales a compresión a través de 
la capa de intermedia Al2O3/ZrO2, para aumentar la fiabilidad y hacer independiente la 
resistencia a fractura respecto el tamaño del defecto. 
En este proyecto se estudia cómo afectan los recubrimientos Al2O3/ZrO2 sobre un substrato 
de ZrO2, e introduce el concepto multicapa, donde se observa como varía la resistencia a 
fractura al introducir un recubrimiento poroso encima de éste, para que haya a la vez una 
buena osteointegración entre el componente y el hueso. 
2.1. Objetivos del proyecto 
Este proyecto persigue dos objetivos:  
1)  Desarrollar capas de porosidad variable y controlada de circona sobre materiales 
de circona para evaluar su influencia en la resistencia mecánica.  
2) Desarrollar superficies porosas sobre componentes de circona con capas 
intermedias de  alúmina-circona para introducir tensiones residuales de compresión 
que aumenten la resistencia y la fiabilidad.  
Se utiliza la técnica de inmersión para la creación de recubrimientos por su versatilidad y 
simplicidad. Se evalúan los diferentes parámetros de procesamiento en la microestructura y 
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en las propiedades mecánicas incluyendo análisis de Weibull de los resultados para estimar 
la fiabilidad. 
Las series desarrolladas en este proyecto son las siguientes: 
 Serie I: Recubrimiento Al2O3/ZrO2 
 Serie II: Recubrimiento Al2O3/ZrO2 con distintos porcentajes 
 Serie III: Recubrimiento poroso Sacarosa/ZrO2 
 Serie IV: Recubrimiento multicapa Al2O3/ZrO2 + Sacarosa/ ZrO2 
 Serie V: Recubrimiento multicapa Al2O3/ZrO2 + ZrO2 
2.2. Alcance del proyecto 
El proyecto se basa en incrementar la fiabilidad de la cerámica en implantes dentales. Esto 
presenta obvias repercusiones sociales, evitando posibles problemas de fallo en implantes 
dentales. 
 
 
Recubrimientos multicapa Al2O3/ZrO2 mediante inmersión para implantes dentales Pág. 10 
 
3. La Circona 
3.1. Generalidades 
La circona es un cerámico que tiene una alta tenacidad de fractura, resistencia mecánica y 
resistencia a la corrosión. El interés del uso de la circona como biomaterial radica en su alta 
estabilidad química y biológica así como sus propiedades mecánicas y estéticas. 
Estudios in vitro e in vivo han confirmado la alta biocompatibilidad de la circona. En general, 
las cerámicas son materiales inertes, no tienen reacciones adversas locales o generales, lo 
que permite una buena adhesión de las células mientras que no haya reacciones sistémicas 
adversas. Sin embargo, pueden ser liberadas  partículas provenientes de la degradación de 
óxido de circonio cuando ésta está sometida a degradación a baja temperatura (LTD) 
pudiendo provocar una reacción inflamatoria localizada [2]. 
Las pruebas in vitro han demostrado que el óxido de circonio tiene una menor toxicidad que 
el óxido de titanio y similares a alúmina. No se han observado síntomas de  citotoxicidad, 
carcinogenicidad, alteraciones mutagénicas o cromosómicas en fibroblastos o células de 
sangre [Error! Bookmark not defined.]. 
3.2. Cristalografía y transformaciones de la circona 
La circona pura tiene una estructura fluorita distorsionada, presentando polimorfismo, siendo 
las formas polifórmicas de la circona: monoclínica,  tetragonal y cúbica. 
La fase estable a temperatura ambiente de la circona es la monoclínica (m-ZrO2) hasta 
1170ºC. Al aumentar la temperatura da lugar a la fase tetragonal (t-ZrO2) mediante una 
transformación martensítica, que involucra un cambio de volumen de alrededor de un 4%. A 
mayor temperatura, 2370ºC, la fase tetragonal se transforma en fase cúbica (c-ZrO2) y, 
finalmente, funde a 2680ºC (Fig.1) [3]. Debido a que la fase monoclínica tiene un mayor 
volumen que la tetragonal, a temperatura ambiente la circona monoclínica está 
microagrietada y no es válida para aplicaciones estructurales. 
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Fig.1. Cristalografía de la circona pura en diferentes temperaturas [3] 
3.3. Estabilización de la circona 
Para evitar dicho problema la circona se estabiliza mediante la adición de pequeñas 
cantidades de óxidos estabilizantes tales como CaO, MgO, CeO2, Y2O3 (Fig.2) a la circona 
pura, dando lugar a la creación de vacantes en la red aniónica. Al incrementar el número de 
vacantes disminuye la tensión en la red cristalina favoreciendo la estabilización tetragonal.  
 
Fig.2. Estabilización de la circonia mediante Itria [3] 
La fase tetragonal es metaestable a temperatura ambiente, y revierte a fase estable 
monoclínica al someterla a esfuerzos mecánicos (como podría la propagación de una grieta) 
haciendo que el incremento de volumen evite la propagación catastrófica de ésta. 
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Fig.3. Diagrama de fase del sistema binario ZrO2 con Y2O3[3] 
La circona se puede estabilizar total o parcialmente dependiendo de la cantidad de óxido 
estabilizante, obteniéndose así distintos tipos de circona (Tabla 1). Siendo las más 
importantes TZP, PSZ y FSZ. La circona TZP dopada con un 3% de yttria es la circona 
utilizada para la realización de este estudio. Contiene 3% molar de Itria induciendo una 
estructura de circona estable bajo estructura tetragonal. Las propiedades habituales se 
presentan en la Tabla 2. 
 
MATERIAL ABBREV. 
Circona tetragonal policristalina TZP 
Circona parcialmente estabilizada PSZ 
Circona totalmente estabilizada FSZ 
Alúmina reforzada con circona ZTA 
Tabla 1. Tipos de circona [4] 
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PROPIEDADES 3Y-TZP 
Densidad teórica 6 g/cm3 
Porosidad 2 % 
Modulo Elástico 200 GPa 
Dureza Vickers 12 GPa 
Tamaño de grano 0.3 µm 
Resistencia a la flexión 1000 MPa 
Tabla 2. Propiedades típicas 3Y-TZP[3] 
3.4. Mecanismos de aumento de tenacidad 
Los mecánicos de transformación de tetragonal a monoclínica aumentan la tenacidad de la 
cerámica. 
La tensión provocada por una grieta puede ser la causante de iniciar la transformación 
martensítica de las partículas vecinas a ésta (Fig.4.4). Estas partículas se expanden por la 
diferencia de volumen entre la fase tetragonal-monoclínica, causando una tensión de 
compresión entre las partículas ubicadas en la superficie de la grieta reduciendo 
eventualmente la propagación de ésta. 
 
Fig.4.  Esquema microestructural en la punta de una grieta durante el mecanismo de 
aumento de la tenacidad en una cerámica 3Y-TZP [3] 
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4. Cerámicas porosas  
4.1. Porosidad frente resistencia mecánica 
La introducción de poros tiene un efecto. En la siguiente imagen se observa que al aumentar 
la porosidad disminuye la resistencia a compresión. 
 
Fig.5.   Variación de la resistencia a compresión para diferentes porcentajes de alúmina a 
tres substratos distintos [5] 
4.2. Degradación de la circona 
La Y-TZP exhibe las mejores propiedades mecánicas de los óxidos cerámicos de una fase a 
consecuencia del aumento de tenacidad por transformación de fases, de tetragonal a 
monoclínica, que incrementa la resistencia a la propagación de grietas. 
Sin embargo la Y-TZP es propensa a la degradación a baja temperatura y más si está en 
presencia de agua. Se define el envejecimiento (degradación) como la transformación 
progresiva y  espontánea de fase tetragonal a fase monoclínica en una superficie, lo que 
induce a una modificación superficial (rugosidad) y un microagrietamiento.  
Esta transformación puede tener asociadas dos consecuencias en la integridad estructural 
con una capa porosa en la superficie provocando una pérdida de resistencia, una exfoliación 
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de la capa porosa y delaminación del material másico. Además, la cantidad de fase 
monolítica aumenta con el tiempo y la temperatura. 
A continuación se muestra el porcentaje de fracción monolítica frente al tiempo de 
envejecimiento de muestras sinterizadas y presinterizadas y por tanto porosas. 
 
Fig.6.  Fracción monolítica frente a tiempo en dos superficies P1 (sinterizado) y P2 
(presinterizado) de recubrimientos porosos a 140, 120 y 90ºC [6] 
La cantidad de fase monolítica aumenta con el tiempo y la temperatura y mucho antes en 
las muestras sinterizadas que las presinterizadas. (Fig.6.) [6] 
El hecho de que el contenido en fase monolítica alcance una saturación al 84% volumen es 
como consecuencia del 16% volumen de la fase cúbica no transformable en el material 
después de sinterizar. 
La profundidad de penetración de la fracción monoclínica varía de forma lineal con el tiempo 
y aumenta con la temperatura (Fig.7.). Aunque el substrato sea el mismo para ambas 
muestras, es notable que las muestras no porosas envejecen más rápidamente que las 
porosas, al menos para las primeras 15µm debajo de la capa. Esto puede deberse a los 
distintos procesados sinterización y presinterización. Los resultados muestran que la 
aceleración del envejecimiento del recubrimiento poroso en P1(Fig.7.a) conduce a una 
mayor aceleración del envejecimiento del substrato[6]. 
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Fig.7.  Penetración de la capa monolítica en el material en función del tiempo y de la 
temperatura para muestras sintereizadas (P1) y presinterizadas (P2) (a) bajo 
recubrimiento poroso, (b) en zona libre de poros en recubrimiento [6] 
En la Fig.8 Se observa el momento de rotura en las muestras frente al tiempo de 
envejecimiento.  El momento de rotura es mayor en las muestras densas que muestras 
porosas y aumenta con el del tiempo de envejecimiento. Esto es debido a que la 
transformación de fase de la circona en las muestras P1 se produce antes que en las P2. La 
transformación de fase de tetragonal a monoclínica provoca un cambio de volumen, 
aumentando la tensión crítica y aportando un aumento de tenacidad de la muestra. Por eso 
el momento de rotura es mayor en P1 que en P2. 
 
Fig.8.  Variación en el momento de rutura de las muestras vs. tiempo de envejecimiento 
a 140ºC [6] 
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La imagen mediante microscopía de haz de iones focalizados (FIB) de la Figura 9, 
demuestra que la presencia de microgrietas en los poros del recubrimiento después de un 
largo tiempo de envejecimiento. Esto trae como consecuencia la exfoliación de la capa 
porosa y delaminación sustrato. Asociamos este defecto con la pérdida de integridad 
estructural de  un implante. 
 
Fig.9.  FIB de una muestra sobreenvejecida 140ºC durante 100h [6] 
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5. Recubrimientos multicapa 
El factor intensidad de tensiones se utiliza para determinar la tensión aplicada necesaria 
para extender una grieta que acabará en fractura catastrófica. Los materiales cerámicos 
apenas tienen deformación plástica, ya que les requiere menos energía generar nuevas 
superficies (grietas) que deformarse plásticamente. 
Es importante conocer esta tensión límite antes de que el material rompa para realizar 
buenos componentes. Es importante que en caso que no se pueda evitar la formación de 
una grieta, poder evitar su propagación. 
Una de las formas para parar una grieta es mediante arquitecturas multicapa con tensiones 
compresivas. Este tipo de materiales han demostrado una gran mejora en propiedades 
mecánicas, incluso logrando que la tensión a rotura un material sea independiente del 
tamaño de la grieta a tal y como se muestra  en la Fig.10 [7]. 
 
Fig.10.    Tensión de rotura frente a defecto inicial de tamaño a1/2 para especímenes 
laminados y monolíticos. Los números entre paréntesis indican el número de 
especímenes probados [5] 
Las multicapas cerámicas permiten la creación de nuevos mecanismos de aumento de 
tenacidad, como en el caso de la bifurcación de grieta, dónde una grieta cambia su dirección 
después de entrar en una capa delgada compresiva, donde las tensiones de esa capa, al 
ser superiores al valor de tensión crítico de propagación, detienen la grieta. 
Cuando una zona está sometida a flexión o pandeo, la grieta tiende a propagarse a las 
zonas libres de tensión y entra en las capas compresivas extendiéndose a lo largo de su 
línea central [8]. Se tendría que aplicar una tensión superior para que la grieta volviera a 
reiniciarse y propagarse hacia la siguiente zona libre de tensión. 
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Fig.11.     Micrografía SEM de una sección transversal de un compuesto laminar usando 
30vol% carga solida de 50MZ/50A durante 60s. El espesor final de la capa es de 
75 micras. Se observa como la grieta se ha desviado en medio de la capa [8] 
El grosor necesario para que una grieta bifurque depende de las constantes elásticas de la 
capa, el número de capas, la diferencia de los coeficientes de expansión térmica y el 
gradiente de temperatura. 
5.1. Recubrimiento Al2O3/ZrO2 
Para la introducción de tensiones residuales en circona es habitual utilizar capas de al 
alúmina-circona, ya que presenta la ventaja de poder ajustar el coeficiente de expansión 
térmica, tiene una excelente adhesión con la circona, tiene una alta dureza y una tenacidad 
de fractura relativamente alta. 
 
Fig.12.   SEM muestra indentaciones para tres materiales cerámicos diferentes circona, 
alúmina y alúmina-circona [9] 
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6. Técnicas de deposición 
Las principales técnicas de deposición para la creación de recubrimientos se presentan en la 
Figura 13: 
 
Fig.13.   Técnicas de deposición 
Las técnicas de deposición en fase líquida por lo general se hacen mediante la dispersión 
del material a depositar en un disolvente adecuado, la deposición en la superficie del 
sustrato y la evaporación controlada del solvente y/o tratamiento térmico.  
La deposición líquida tiene muchas ventajas sobre otras vías de deposición [10]:  
 Las estructuras complejas (o partículas) se pueden obtener en la solución y se 
depositan sobre el sustrato 
 Los equipos necesarios para el depósito son más simples y más baratos que los que 
son similares a la deposición de gas (Por ejemplo en el proceso CVD)  
Uno de las vías más difundidas y utilizadas para el desarrollo de películas delgadas en fase 
líquida es la técnica de inmersión o Dip Coating. 
6.1. La técnica de inmersión 
La técnica de inmersión consiste en sumergir el sustrato en la suspensión deseada que se 
quiere que se deposite como recubrimiento; se mantiene inmerso durante un tiempo, y luego 
se extrae a velocidad controlada. El control del tiempo de contacto es especialmente 
importante cuando se usan substratos porosos cuyos poros se llenan por capilaridad. La 
Figura 14 muestra los procesos que tienen lugar cuando comienza a retirarse un substrato: 
Se forma una capa de líquido asociada a la superficie que, cuando emerge de la superficie 
del baño, se separa en dos flujos: una que sigue al sustrato y otra que vuelve al baño. 
TÉCNICAS DE 
DEPOSICIÓN 
SÓLIDO 
Deposición de 
partículas 
LÍQUIDO 
Spin Coating Dip Coating Spray Pyrolysis 
Capa por capa 
(LBL) 
GASEOSO 
CVD PVD 
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Fig.14. (Arriba) Etapas del proceso inmersión: Inmersión, depósito y drenaje y evaporación; 
(Abajo) Corrientes del líquido durante la extracción del substrato  
El proceso se compone de las siguientes etapas: 
Inmersión: El sustrato se sumerge en la solución del material a depositar a velocidad 
constante. 
Arranque:  El sustrato que ha permanecido dentro de la solución por un determinado 
tiempo se comienza a extraer. 
Deposición: La película se deposita sobre el sustrato mientras se extrae. La extracción se 
realiza a velocidad constante, evitando vibraciones. La velocidad determina 
el espesor de la película depositada (una velocidad más alta da lugar a 
películas más gruesas). 
Drenado:  El exceso de líquido se drena de la superficie. 
Evaporación: El disolvente se evapora del líquido, formando la película. Para los 
disolventes volátiles, como por ejemplo los alcoholes, la evaporación se inicia 
en las etapas de deposición y drenado. 
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a)  b)  c)  
d)  
Fig.15. Proceso de Dip Coating; a) Visión general del equipo b) Inmersión del sustrato d) 
Arranque del sustrato d) Evaporización de la suspensión 
El espesor de la película depende de la altura a la cual se dividen las dos corrientes [10]; 
esta  altura depende a su vez del balance de  tres fuerzas: la viscosa de arrastre, la de 
gravedad y la debida a la tensión superficial. Cuando la velocidad con la que se retira el 
sustrato U y la viscosidad del  líquido η son suficientemente grandes como para hacer 
despreciables el efecto de la tensión superficial, el espesor resulta de la fuerza viscosa de 
arrastre y del drenaje producido por la  fuerza de gravedad g:  
 
[10] 
 
2/1
g
U
ch
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7. Ensayo a flexión biaxial (Bola en tres bolas) 
El ensayo a flexión biaxial bola en tres bolas es un ensayo de rotura utilizado para 
determinar la tensión máxima en discos finos. Se ha empleado este ensayo para ensayar a 
rotura probetas con distintos recubrimientos y ver a que carga rompen. 
La cara por debajo del espécimen se sostiene con tres bolas equidistantes del centro. La 
cara de arriba entra en contacto con una cuarta bola en el punto céntrico de la superficie del 
espécimen. Al aplicar una fuerza en el centro de la muestra, ésta somete a tracción la cara 
inferior del espécimen y a compresión la cara superior.  
Antes de iniciar el test, se inicia primero una precarga de 20N para que las bolas entren en 
correcto contacto con las muestras y acto seguido se aplica una rampa de 200N/s hasta la 
rotura de éstas. 
La máquina proporciona la fuerza de rotura de las muestras. Para la obtención de la máx 
para poder realizar las estadísticas de Weibull, se hace uso de la siguiente expresión: 
                                        
2
2max 1
1
ln2
4
13
DR
R
t
RF                 [11] 
En esta ecuación existe una correcta correlación con una desviación inferior al 1% para los 
parámetros 0.2≤ ≤0.3, 0.1≤t/Rd≤0.5 y 0.5≤R/Rd≤0.9. El RD (radio disco) de las muestras es 
aproximadamente 4.5mm, esto implica que el espesor de las muestras oscila entre los 
valores de 0.45≤t≤2.25mm [11].  
Si las muestras sobrepasan dicho espesor, la muestra se ha de desbastar y pulir hasta 
conseguir el espesor deseado. 
 
Fig.16. Esquema de test a flexión de bola a tres bolas [11] 
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8. Estadística de Weibull 
Los materiales cerámicos tienen desconocidas cantidades de defectos. Éstos actúan cómo 
concentradores de tensiones, incrementando la tensión en ese punto hasta alcanzar con 
mayor facilidad la tensión crítica a ruptura. 
El factor de intensidad de tensiones K se relaciona con la condición de inicio de grieta. Se 
considera que K adquiere un valor crítico denominado factor de intensidad de tensiones 
crítico o tenacidad a la fractura Kic. 
aYKK ic   
Al desconocer la cantidad de defectos que posee el material se obtiene una gran dispersión 
de valores de resistencia a la fractura, implicando una elevada falta de fiabilidad. Se utiliza la 
estadística para predecir la probabilidad de fallo de los componentes. 
a)  b)   
c)  
Fig.17. a) Frecuencia de fractura frente tensión de rotura b) Probabilidad de fallo frente 
tensión de rotura c) Variabilidad de resistencia a la rotura de un material dúctil 
frente a uno frágil 
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La estadística de Weibull es una de las técnicas estadísticas basadas en la aproximación del 
eslabón más débil. Se obtiene la distribución de fallos del conjunto de donde provienen las 
muestras, ajustando los parámetros del modelo al conjunto de componentes ensayados. 
Los parámetros característicos de la función de Weibull se han extraído directamente de las 
muestras realizadas. 
Se define la probabilidad de fallo como: 
 
Siendo: 
 σ: Tensión de rotura 
 Pf: Probabilidad de fallo acumulada (porcentaje de piezas que han fallado a una 
tensión) 
 σ0: Tensión a la cual la probabilidad de fallo es = 1-e-1 =0,63 
 m: es el parámetro que está relacionado con la dispersión de valores, y por tanto con 
la fiabilidad  
 
Fig.18. Definición de definición σ0 e influencia del parámetro m [12] 
Al aplicar Weibull se obtienen los resultados en forma de la función de Gauss. Si estos son 
estrechos se halla como resultado una pequeña dispersión dando lugar a la estadística de 
un material dúctil; si la campana sale ancha se halla como resultado una gran dispersión 
dando lugar a la estadística de un material frágil con una baja fiabilidad. 
 
m
fP
0
exp1
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9. Métodos experimentales 
9.1. Obtención del sustrato de circona 
9.1.1. Compactación  
Para la obtención de la pieza en verde se utiliza el método de prensado isostático en frío 
(CIP). Este método de compactación consiste en el encerrado hermético de polvo en moldes 
elásticos típicamente de goma, látex o PVC, aplicándoseles presión hidrostática mediante 
un fluido que puede ser agua o aceite. 
Las piezas en verde obtenidas por este sistema tienen propiedades uniformes e isótropas. 
Una de las principales ventajas de este método de compactación es la alta relación 
longitud/diámetro que se aprovecha para la obtención de probetas de disco para la 
realización de ensayos. 
Se dispone de moldes elásticos para la obtención de barras de ZrO2 con un diámetro 
aproximado de 11,50mm y una longitud de 16cm. 
 
Fig.19. Barra circona compactada vía CIP 
Se procede a la obtención de barras mediante los siguientes pasos: 
PASO 1:  Se añade aproximadamente 40g de Circona (TZ-3YSBE, Tosoh, 
Japón) en el molde látex. 
PASO 2:  Se introduce dicho molde en la máquina de ultrasonidos para que los 
polvos optimicen mejor el espacio. 
PASO 3:  Se cierra herméticamente el molde con la ayuda de la arandela 
metálica. 
PASO 4:  Se incorpora el molde con los polvos dentro de la prensa. 
PASO 5:  Se aplica una presión total de 2000 bares durante 5 minutos. Para 
que la pieza compactada no rompa inestablemente por la presión 
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aplicada, se introducirá la presión lentamente haciendo una pausa de 
2 minutos cada 500 bares. Al aplicar toda la presión se esperan 5 
minutos antes de la extracción del molde. 
PASO 6: Se retira la presión lentamente para que la pieza en verde no rompa 
por la diferencia de presión. 
a)  b)  
c)  d)  
Fig.20. a) Medición 40g de circona b) Sonicación de los polvos de circona c) Molde para CIP 
d) Equipo CIP 
A continuación se muestra el ciclo de aplicación de la presión y tiempo de espera entre cada 
aplicación de presión: 
 
 
Fig.21. Aplicación de presión y tiempo de cada ciclo 
500 bars + [2'] 1000 bars + [2'] 1500 bars + [2'] 2000 bars + [5'] 
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9.1.2. Presinterización  
La rampa de temperaturas para la presinterización de las barras en aire es la siguiente: 
 
Fig.22.  Rampa de presinterización de la barra para los sustratos [1] 
Se realiza una presinterización en el sustrato para dejar porosidad en la muestra. Esto 
permite la entrada del recubrimiento vía inmersión, proporcionando una buena adhesión. 
 La rampa de presinterización sigue las siguientes etapas: 
 Fase de calentamiento lento de compactado de 20ºC – 700ºC. Durante este rango 
de tiempo se aplica una corriente de aire para facilitar la volatilización de los 
lubricantes y aglutinantes contenidos en los polvos de la circona.  
 Se continúa elevando la temperatura hasta la temperatura de sinterización. 
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Fig.23.   Horno tubular High tempeature Hobersal ST-18 
 Al producir la unión entre partículas se produce una rampa lenta decreciente de 
temperatura para evitar cambios dimensionales en la barra que podrían producir 
fractura inestable. 
9.2. Preparación del sustrato de circona 
Se procede a la obtención de discos para la realización de recubrimientos sobre su 
superficie. 
9.2.1. Obtención de los sustratos 
Se realizan cortes perpendiculares a la longitud de la barra con espesores entre 2.5mm-
3mm. Se tiene presente que este valor de espesor es temporal. La sinterización que se 
realiza más adelante implica una disminución de sección. Este último valor tiene que entrar 
en los rangos especificados por la normativa del test a flexión bola en tres bolas [11] para 
obtener la estadística de Weibull. 
 
Fig.24.   Cortadora manual de disco de diamante 
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Para la obtención de caras planas del sustrato se procede a un primer desbaste manual 
mediante el uso de discos (P600 Struthers). Se obtiene en la superficie una mayor 
uniformidad e isotropía al pulir dibujando trazos en forma de ocho, para que no haya 
dirección preferente en las rayas de pulido. 
 
Fig.25.   Desbaste manual con disco P600 Struthers 
9.3. Serie I: Recubrimiento Al2O3/ZrO2 
Se parte de los mismos porcentajes de volumen en polvo y dispersante que en la referencia 
[1] de un volumen de 100 ml para la realización de las suspensiones. 
Los materiales utilizados son: 
 Circona: Tosoh TZ-3YSB-E 
 Alúmina: Baikowsky CR10 
 Dispersante: Dolapix 
 Disolvente: Etanol 96º 
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Al2O3/ZrO2 (%vol) 1 2 3 
Etanol (g) 78.72±0.001 75.17±0.001 71.62±0.001 
Etanol (ml) 97.79±0.001 93.38±0.001 88.96±0.001 
Al(g) 1.98±0.001 5.93±0.001 9.88±0.001 
Al (ml) 0.5 1.5 2.5 
Z (g) 3.05±0.001 9.15±0.001 15.25±0.001 
Z (ml) 0.5 1.5 2.5 
AZ(g) 5.03±0.001 15.08±0.001 25.13±0.001 
Dolapix (1wt%) 0.05±0.001 0.15±0.001 0.25±0.001 
Tabla 3.   Material para la elaboración de suspensiones Al2O3/ZrO2 de la Serie I 
A continuación se muestran las densidades utilizadas para los cálculos de peso/volumen de 
los elementos de las suspensiones: 
DENSIDAD g/ml 
Al2O3 3,95 
Etanol 96% 0,805 
ZrO2 6,1 
Agua destilada 1 
Tabla 4.   Densidades de los elementos utilizados para las suspensiones 
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9.3.1. Obtención de las suspensiones 
Se llena un vaso de precipitados con el contenido en etanol y se añade seguidamente el 
dispersante. Se agita la mezcla mediante un agitador magnético. Es recomendable cubrir el 
vaso de precipitados con una lente de reloj para dificultar la evaporación del etanol. 
Se añade lentamente en pequeñas cantidades ZrO2 que es más difícil de disolver, y acto 
seguido se realiza el mismo procedimiento con Al2O3. Para una mayor suspensión se 
procede a pasar la mezcla dos minutos por el agitador de ultrasonidos. 
9.3.2. Recubrimientos vía inmersión 
Se envuelven las muestras mediante finas láminas de papel adhesivo tal y como se observa 
en la Fig.26. Esto se hace para sujetar la muestra con la máquina en cuestión. 
Se recomienda que el papel adhesivo sea impermeable y más delgado que el espesor de la 
muestra para evitar imperfecciones en el futuro recubrimiento. 
 
Fig.26.   Preparación de muestra para realizar Dip Coating 
Se coloca la muestra (Fig.27) lo más vertical posible y se introducen los parámetros en el 
programa para realizar el recubrimiento. 
 
Fig.27. Posicionamiento vertical del sustrato al realizar Dip Coating 
Recubrimientos multicapa Al2O3/ZrO2 mediante inmersión para implantes dentales Pág. 33 
 
A continuación se muestran los parámetros utilizados en el programa para realizar el Dip 
Coating: 
Nombre Ángulo 
(º) 
Velocidad 
rotacional (º/s) 
Mojadas Posición 
máx. (mm) 
Posición mín. 
(mm) 
Al2O3/ZrO2 180 30 1 10 70 
Velocidad inmersión 
(mm/min) 
Velocidad de 
subida (mm/min) 
Tiempo espera 
posición máx. (s) 
Tiempo espera 
posición mín. (s) 
250 250 1 30 
Tabla 5.   Parámetros del programa [1] 
Al finalizar el recubrimiento se deposita la muestra en horizontal para la obtención de un 
recubrimiento de espesor constante y se esperan 24 horas para el secado de la suspensión 
[1]. 
 
Fig.28. Colocación de las muestras en el proceso de evaporación después del Dip Coating  
9.3.3. Sinterización de las muestras 
La realización de un tratamiento de sinterizado permite acabar de cerrar los poros de la 
cerámica, dando como resultado una buena adherencia en la interfaz. 
En la Figura 29 se muestra la rampa de sinterización utilizada: 
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Fig.29. Rampa sinterización [1] para recubrimientos de una sola capa 
9.4. Serie II: Recubrimiento Al2O3/ZrO2 con distintos porcentajes 
En esta serie se emplean distintos porcentajes de ambos elementos para observar la 
influencia que tienen en la microestructura e interfaz la alúmina y la circona; y observar su 
influencia en la resistencia a rotura. 
Se realizan los recubrimientos con las suspensiones de un 5% volumen en polvo que es el 
recubrimiento que se observa con mayor claridad. Se realizan tres sub-series que contienen 
distintas fracciones de alúmina y circona dentro de este 5% de volumen en polvo. Los 
porcentajes son los siguientes: 50%-50%, 75%-25% y 25%-75% AZ. 
A continuación se muestran las cantidades proporcionales de los otros componentes de la 
suspensión: 
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Al2O3/ZrO2 (%vol) 5 
Etanol (g) 71.62±0.001 
Etanol (ml) 88.96±0.001 
Al(g) 9.88±0.001 14.81±0.001 4.94±0.001 
Al (ml) 50 75 25 
Z (g) 15.25±0.001 7.63±0.001 22.87±0.001 
Z (ml) 50 25 75 
Dolapix (1wt%) 0.25±0.001 
Tabla 6. Tres sub-series de recubrimientos de AZ  
El material y el procedimiento de esta serie es el mismo que la anterior (Apartado 9.3). 
9.5. Serie III: Recubrimiento poroso Sacarosa/ZrO2 
Esta serie muestra la realización de capas porosas de ZrO2 [13]. 
Azúcar/ 
ZrO2 (%vol) 
Agua 
destilada 
(g) 
Sacarosa 
(g) 
Sacarosa(%) 
de 30(%vol) 
Z (g) Z(%) de 
30(%vol) 
Dolapix 
(1wt%) 
30 50 
±0.1 
3.5 
±0.01 
23 
±0.01 
11.5 
±0.01 
77 
±0.01 
0.15 
±0.01 
Tabla 7. Suspensiones para la realización de recubrimientos porosos 
9.5.1. Obtención de las suspensiones 
Se parte de un vaso de precipitados de 100ml con el contenido en agua destilada requerido. 
Se añade el dispersante y se agita mediante el agitador magnético (~700rpm). Con lentitud 
se incorpora la ZrO2 y finalmente la sacarosa. 
Recubrimientos multicapa Al2O3/ZrO2 mediante inmersión para implantes dentales Pág. 36 
 
9.5.2. Deposición manual 
Se realizan los recubrimientos mediante una pipeta, depositando aproximadamente tres 
gotas sobre la superficie a realizar el recubrimiento.  
Al finalizar, se dejan 24h como tiempo de evaporización [1] de la suspensión. 
 
Fig.30. Realización recubrimientos Sacarosa/ZrO2 
9.5.3. Sinterización de las muestras 
La rampa de sinterización es la misma que la anterior, simplemente se ha disminuido el 
incremento de la primera rampa (5ºC/s  2ºC/s) y se ha bajado la temperatura máxima 
(1500ºC  1450ºC) para evitar posible agrietamiento. 
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Fig.31. Rampa de sinterización para recubrimientos multicapa 
9.6. Serie IV: Recubrimiento multicapa Al2O3/ZrO2+ Sacarosa/ZrO2 
Para la creación del recubrimiento multicapa se realiza primero el recubrimiento de 
Al2O3/ZrO2 con un 50% de cada elemento respecto al 5% de volumen en polvo, tal y como 
se documenta en la Serie II; esta vez se aplica la rampa de presinterización (Fig.22) para 
dejar porosidad abierta y para que el segundo recubrimiento se adhiera bien al primero. 
Al final el primer recubrimiento, se realiza el segundo recubrimiento (Serie III), con las 
mismas condiciones, requisitos y se aplica la rampa de sinterización (Fig.29). 
9.7. Serie V: Recubrimiento multicapa Al2O3/ZrO2+ ZrO2 
Para la creación del recubrimiento multicapa se realiza primero el recubrimiento de 
alúmina/circona con un 50% de cada elemento respecto al 5% de volumen en polvo, tal y 
como se documenta en la Serie II; esta vez se aplica la rampa de presinterización (Fig.22) 
para dejar porosidad abierta y para que el segundo recubrimiento se adhiera bien al primero. 
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Al finalizar primer recubrimiento, se realiza el segundo con un 5% de volumen en polvo de 
ZrO2. Partiendo de una suspensión de 100ml y 1wt% de dispersante. 
ZrO2 (%vol) 5 
Etanol (g) 70,57±0.01 
Z (g) 30.05±0.01 
PEI 5% (1wt%) 6.1±0.01 
Tabla 8. Suspensión para la realización de la segunda capa del multicapa Al2O3/ZrO2+ ZrO2 
Se finaliza el multicapa con la rampa de sinterización (Fig.29). 
9.8. Preparación de muestras para SEM 
Para una buena observación de los recubrimientos, se cortan por la mitad las muestras con 
un disco de diamante; y se embute una de las dos mitades con resina conductora (Polifast 
Struthers) para no cargar las muestras en el microscopio.  
Se apoya la superficie a analizar en contacto con la máquina y se utiliza un clip como objeto 
de soporte para fijar la muestra. Véase en la Figura 32. 
La carga aplicada es de 40kN, a una temperatura de 180ºC, con un tiempo de calentamiento 
de 5 minutos y uno de enfriamiento de 2 minutos. 
 
Fig.32. Colocación de las muestras a embutir 
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Para una correcta observación de la superficie se realiza un primer desbaste grueso con 
disco MD Piano 220 hasta poder ver la superficie con claridad durante aproximadamente un 
minuto. 
Se afina la superficie puliendo con las siguientes pastas de diamante en este mismo orden: 
30 µm, 6 µm y 3 µm. Se aconseja pulir un mínimo de diez minutos por cada tipo de 
suspensión y observar entre cada pulido la superficie al microscopio para saber si la 
superficie está preparada para pasar al siguiente tipo de pulido. 
 
Fig.33. Suspensiones utilizadas para el pulido 
•Desbaste inicial 
•30" 
PIN 220 
•5'-10' 
Paño con 
suspensión 30µm 
•5'-10' 
Paño con 
suspensión 6µm 
•5'-10' 
Paño con 
suspensión 33µm 
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10. Resultados 
10.1. Serie I: Recubrimiento Al2O3/ZrO2 
Una vez se obtienen las suspensiones se realizan los recubrimientos con porcentajes del 
1%, 3% y 5% en carga sólida cambiando el dispersante, obteniendo los siguientes 
espesores de capa. 
% POLVO SUSPENSIÓN ESPESOR CAPA (µm) 
1 3.4±0.5 
3 7±1 
5 10.1±0.3 
Tabla 9. Espesores de capa con distintos porcentajes en polvo 
A continuación se adjuntan distintas imágenes tomadas del espesor de estas capas: 
 
Fig.34.    Microscopia confocal de los recubrimientos Al2O3/ZrO2 con porcentajes de 
1%,3%,5% (Izquierda a derecha) 
El proceso de secado se realizaba con la muestra inclinada (Fig.35 iz.)[1], obteniéndose 
recubrimientos de espesor variable a lo largo de la superficie de la muestra. 
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Se optó colocar la muestra en horizontal para obtener un grosor constante. 
 
Fig.35.    Proceso de secado con la muestra inclinada (izquierda) y muestra en horizontal 
(derecha) 
En estos primeros ensayos se puede observar en algunos casos que después de la rampa 
de sinterizado, diferentes tonalidades de color superficial. Para ello se analizó la superficie, 
para comprobar que no era desconchamiento o falta de adherencia. 
 
 
Fig.36.    Relieve superficial del recubrimiento Al2O3/ZrO2 
A pesar de las diferencias que se observan en la superficie a nivel macroscópico, se 
comprueba que la superficie es constante y no presenta desconche entre capa y sustrato. 
Recubrimientos multicapa Al2O3/ZrO2 mediante inmersión para implantes dentales Pág. 42 
 
10.2. Serie II: Recubrimiento Al2O3/ZrO2 con distintos porcentajes 
Esta serie presenta la microestructura, la adhesión y la resistencia a fractura de los 
recubrimientos en distintos porcentajes de Al2O3 y ZrO2 en un recubrimiento que contiene un 
5% en polvo de alúmina/circona. 
A continuación se presentan las imágenes obtenidas por microscopía electrónica de barrido 
de la interfaz de los diferentes materiales obtenidos. Se observa una buena adherencia 
entre el recubrimiento y el sustrato, no se observan ni microfisuraciones ni porosidades. 
  
Fig.37.    Interfaz sustrato-recubrimiento 5%wt AZ (50%A-50%Z) 
 
Fig.38.    Interfaz sustrato-recubrimiento 5%wt AZ (75%A-25%Z) 
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Fig.39.    Interfaz sustrato-recubrimiento 5%wt AZ (25%A-75%Z) 
Las siguientes imágenes muestran la microestructura del recubrimiento. Un mayor 
porcentaje de alúmina implica una mayor porosidad al recubrimiento debido a que la 
temperatura de sinterización de la muestra no llega a la temperatura de fusión de la alúmina. 
Al inducir alúmina se induce una mayor fragilidad. Al inducir circona se inducen mayores 
tensiones residuales a compresión. 
 
Fig.40.    Microestructura recubrimiento 5%wt AZ (50%A-50%Z) 
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Fig.41.    Microestructura recubrimiento 5%wt AZ (75%A-25%Z) 
 
Fig.42.    Microestructura recubrimiento 5%wt AZ (25%A-75%Z) 
 
Fig.43.    Microestructura sustrato Z 
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A continuación se muestran las resistencias mecánicas obtenidas y analizadas según la 
estadística de Weibull de las diferentes muestras. En las gráficas se presentan además los 
valores de ajuste de Weibull ( 0 y m) obtenidos. 
Al aplicar cualquiera de los recubrimientos encima del sustrato de circona, el parámetro m 
aumenta implicando un aumento en la resistencia a rotura y la fiabilidad. 
 
 
Fig.44.    Estadística de Weibull. Sustrato ZrO2 con recubrimiento 5%wt AZ (50%A-50Z) 
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Fig.45.    Estadística de Weibull. Sustrato ZrO2 con recubrimiento 5%wt AZ (75%A-25Z) 
 
 
Fig.46.    Estadística de Weibull. Sustrato ZrO2 con recubrimiento 5%wt AZ (25%A-75Z) 
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Fig.47.    Estadística de Weibull. Sustrato ZrO2  
10.3. Serie III: Recubrimiento poroso Sacarosa/ZrO2  
En los resultados se observa una buena adherencia entre la capa porosa y el recubrimiento. 
Las imágenes muestran una porosidad interconectada. 
 
Fig.48.    Interfaz sustrato-recubrimiento 30%wt Sacarosa/Z (30%Sacarosa-70%Z) 
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Fig.49.    Microestructura del recubrimiento 30%wt Sacarosa/Z (30%Sacarosa-70%Z). De 
arriba a abajo (x250, x500, x1000) 
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Al introducir porosidad al recubrimiento, se observa un decrecimiento en el parámetro m, 
debido a que los poros actúan como defecto en el recubrimiento provocando una 
disminución en la fiabilidad y en la resistencia mecánica. 
 
Fig.50.    Estadística Weibull: Sustrato ZrO2 con recubrimiento 30%wt Sacarosa/Z 
(30%Sacarosa-70%Z). 
10.4. Serie IV: Recubrimiento Al2O3/ZrO2 + Recubrimiento poroso 
Sacarosa/ZrO2  
Al incorporar ambos recubrimientos encima del sustrato, se observa una microestructura y 
adherencia idéntica a los resultados vistos en anteriordad. La diferencia se halla en la 
estadística de Weibull, donde el parámetro m aumenta debido a la inducción de tensiones 
compresivas residuales provenientes de la capa no porosa, que ayudan a parar y cerrar las 
posibles grietas. 
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Fig.51.    Interfaces sustrato - recubrimiento 5%wt AZ (50%A-50%Z) - recubrimiento 30%wt 
Sacarosa/Z (30%Sacarosa-70%Z) 
 
Fig.52.    Interfaces sustrato - recubrimiento 5%wt AZ (50%A-50%Z) - recubrimiento 30%wt 
Sacarosa/Z (30%Sacarosa-70%Z) 
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10.5. Serie V: Recubrimiento multicapa Al2O3/ZrO2 + Recubrimiento 
ZrO2  
En la siguiente serie se combina el sustrato un recubrimiento de alúmina/circona con otro 
solo de circona (no porosa). La interfaz y la microestructura no constan ni de porosidades ni 
de defectos. Por lo contrario, se observa un descenso del parámetro m a pesar de las 
tensiones que induce la capa intermedia de alúmina/circona. 
 
Fig.53.    Interfaces sustrato-recubrimiento 5%wt AZ (50%A-50%Z)- recubrimiento 5%wt Z  
 
Fig.54.    Estadística de Weibull. Recubrimiento ZrO2 con recubrimiento 5%wt AZ (50%A-
50%Z) y recubrimiento 5%wt Z  
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11. Discusión 
11.1. Serie I: Recubrimiento Al2O3/ZrO2  
En esta primera serie se experimenta la creación de las capas alúmina/circona. En el 
proyecto antecedente se observa que al aplicar porcentajes en polvo de sólo alúmina se 
obtienen los siguientes espesores: 
% POLVO DE RECUBRIMIENTO DE 
ALÚMINA SEGÚN [1] 
ESPESOR DEL RECUBRIMIENTO [µm] 
1 12 
3 42 
5 110 
Tabla 10. Grosor del recubrimiento alúmina en función del porcentaje en polvo de los 
elementos 
Se ha hecho uso de los mismos parámetros para la fabricación de capas de alúmina/circona 
poniendo por igual la misma cantidad de cada elemento. En nuestro caso se obtuvieron los 
siguientes espesores: 
% POLVO DE RECUBRIMIENTO 
ALÚMINIA/CIRCONA 
ESPESOR DEL RECUBRIMIENTO [µm] 
1 3.4±0.5 
3 7±1 
5 10.1±0.3 
Tabla 11. Grosor del recubrimiento alúmina/circona en función del porcentaje en polvo de los 
elementos 
Esta diferencia de espesor puede llegar a ser por la porosidad que se crea al sinterizar la 
alúmina a una rampa de temperatura inferior (1500ºC) a la de su temperatura de 
sinterización (~1600ºC). 
En la siguiente serie se combinan diferentes porcentajes en los alúmina/circona para ver 
cómo influyen ambos elementos en la microestructura, adhesión y resistencia a la fractura 
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de los recubrimientos. De los tres espesores obtenidos se escoge el recubrimiento de un 5% 
en polvo de alúmina/circona para la creación del multicapa. 
Más adelante se ven que los espesores de esta primera serie difieren de los espesores 
utilizados a lo largo del proyecto, alcanzando valores de espesor ~70µm por mejora del uso 
de la técnica. En estas últimas capas se puede observar una gran mejora a nivel de aspecto 
microestructural, homogenidad y constancia de espesor a lo largo de la superficie de la 
muestra. 
11.1.1. Suspensiones 
Se toman como referencia los porcentajes en carga sólida utilizados (1%,3%,5%)[1], pero en 
vez de ser solamente un elemento (alúmina), se divide a partes iguales los contenidos en 
alúmina y circona.  
Tabla 9. Suspensiones utilizadas para la Serie I 
El dispersante utilizado es polietilenimina (PEI)[1] 
Se obtuvo como resultado de las suspensiones la precipitación casi-instantánea de la carga 
sólida, independientemente de la concentración de ésta y de la concentración de 
dispersante, que se modificó la cantidad de dispersante a  valores de 0.8, 1, 2.5, 5.5 wt% 
dando lugar a resultados similares a los que muestra la siguiente imagen. 
AL2O3/ZrO2 
(%vol) 
Etanol 
(g) 
Etanol 
(ml) 
Al (g) Al(ml) Z (g) Z(ml) AZ(g) PEI puro 
(1wt%) 
1 78.72 
±0.01 
97.79 
±0.01 
1.98 
±0.01 
0.5 
±0.01 
3.05 
±0.01 
0.5 
±0.01 
5.03 
±0.01 
0.06 
±0.01 
3 75.17 
±0.01 
93.38 
±0.01 
5.93 
±0.01 
1.5 
±0.01 
9.15 
±0.01 
1.5 
±0.01 
15.08 
±0.01 
0.18 
±0.01 
5 71.62 
±0.01 
88.96 
±0.01 
9.86 
±0.01 
2.5 
±0.01 
15.25 
±0.01 
2.5 
±0.01 
25.13 
±0.01 
0.31 
±0.01 
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Fig 55. Precipitación de las suspensiones con dispersante PEI  
Se analizó el pH de las concentraciones para ver si se podría alcanzar la estabilidad en 
alguno de los medios. La Figura 57 muestra la estabilidad de la alúmina y la circona según 
el pH. 
 
 
Fig.56. Radio estable, límite elástico y viscosidad de la alúmina (Izquierda) y circona 
(Derecha) en función del pH [14] 
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En las gráficas se observa que la estabilidad de la alúmina se encuentra en pH de 4-8,5 
mientras que en la circona de 3-4,5 de forma aproximada [14]. Al tener ambos elementos en 
una misma suspensión se encuentra a nivel teórico que para una buena suspensión el pH 
debe estar en pH inferiores a 5 donde la viscosidad es menor (Fig.57). 
  
Fig.57. Viscosidad, límite elástico de Al2O3/ZrO2 frente a los diferentes pH [14] 
Se realizaron las suspensiones a pH inferiores a 5, con acido acético y acido nítrico. El 
resultado fue la precipitación tal y como se muestra en la imagen inferior: 
 
Fig.58.    Reducción del pH mediante ácido acético (Izquierda) y ácido nítrico (Derecha) de 
suspensiones de  Al2O3/ZrO2 
La precipitación de las suspensiones es independiente del porcentaje de carga sólida, el 
porcentaje de dispersante y la acidez del medio. Se optó por cambiar de dispersante por  
Dolapix empleado también en esmaltes y cerámicas para procesos de barbotina.  
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Dolapix ofrece una mejora en las suspensiones haciendo que estas no precipiten en un 
rango mayor de 48h. Si se obtienen suspensiones homogéneas el resultado de la capa 
también es homogéneo. 
En la referencia [15] se presenta el análisis para suspensiones de partículas NiO-8YSZ con 
distintos dispersantes. De acuerdo al manual del equipo de potencial Z de la marca Malvern 
Instruments, que por encima de 30mV las suspensiones con dispersante PEI son estables. 
Es decir, que en este caso, la estabilidad está entre pH 3 a 7. 
 
Fig.59.    Potencial Z para mezclas de NiO-8YSZ en una proporción de 70-30 
respectivamente en tres soluciones (AD+PEG,AD+PEI y AD) [15] 
Prácticamente se obtienen resultados contradictorios. Se observa estabilidad en las 
suspensiones de pH 8 a11. 
 
Fig.60.    Suspensiones de NiO-8YSZ/AD+PEI a valores de pH de 1 hasta 12 [15] 
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En el potencial Z existen tres factores que se deben tomar en cuenta para poder interpretar 
qué pasa en las suspensiones analizadas. El primero se puede deber al factor estérico 
donde existe un impedimento en la sedimentación de partículas, causado por la influencia 
de un grupo funcional de una molécula en el medio, el segundo factor es el electrostático 
que se refiere a las interacciones de tipo eléctricas de la superficie de las partículas y por 
último al efecto electroestérico que se refiere a la mezcla de los dos tipos de interacción 
anteriores. En el caso  de la suspensión de PEI existe un efecto electroestérico [15]. 
Por ese motivo se cambia el dispersante PEI por el dispersante Dolapix para evitar este 
efecto y que la suspensión no precipite. 
 
Fig.61.    Suspensiones Al2O3/ZrO2 con dispersante Dolapix 
11.2. Serie II: Recubrimiento Al2O3/ZrO2 con diferentes porcentajes 
11.2.1. Microestructura 
En las imágenes de microscopía electrónica se observa en el substrato una buena 
compactación de partículas. La temperatura de sinterización utilizada ha sido de 1500ºC 
mientras que la de la circona es de 1450ºC. 
En cuando a la interfaz entre recubrimiento y substrato se observa una buena adherencia 
entre la circona del substrato y la circona del recubrimiento. No se observan defectos, 
porosidades ni grietas. 
En cuando a porosidad se observa que a medida que aumenta el porcentaje de alúmina, 
aumenta el porcentaje en porosidad. Esto es debido a la temperatura de sinterización de la 
alúmina que es de ~1600ºC y al sinterizar con una rampa que alcanza una temperatura 
máxima de 1500ºC implica que habrá zonas en las que no ha habido una sinterización 
Recubrimientos multicapa Al2O3/ZrO2 mediante inmersión para implantes dentales Pág. 58 
 
completa, obteniendo como resultado porosidad; al aumentar el contenido en circona, 
observamos una mayor sinterización y por lo tanto una menor porosidad. 
Ambos componentes son importantes para el recubrimiento. La alúmina nos aporta 
tensiones residuales a compresión y la circona tenacidad. Por estas propiedades se 
seleccionó el recubrimiento de 5% AZ con contenidos del 50% cada elemento para la 
realización del recubrimiento multicapa. Es una proporción donde se encuentra un término 
medio de porosidad e induciremos tensiones residuales a compresión y a la vez 
aportaremos tenacidad. 
En el caso de 5% AZ con contenidos del 75%-25%AZ habría un recubrimiento con mucha 
porosidad y demasiadas tensiones residuales que podrían llegar a provocar un fácil 
desconche o agrietamiento de la capa. 
En el caso de 5% AZ con contenidos del 25%-75%AZ nos encontraríamos con un 
recubrimiento que induciría pocas tensiones residuales a compresión que podrían ser no 
suficientes para contribuir al aumento de la resistencia a fractura. 
 
Fig.62.    Comparativa de la estadística de Weibull de la Serie II con los diferentes 
porcentajes de alúmina/circona en los recubrimientos. 
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11.2.2. Propiedades mecánicas 
En las estadísticas de Weibull se compara la probabilidad de fallo frente a la tensión de 
rotura de la segunda serie. 
Se observan cuatro tendencias diferentes para las probetas de ZrO2 sin recubrimiento y las 
probetas de ZrO2 con recubrimiento de un 5% AZ con distintos porcentajes de estos 
elementos (50%-50%, 75%-25%, 25%-75%) A-Z. 
En primer lugar se observa que al aplicar un recubrimiento se mejora la resistencia a 
fractura y disminuye la variabilidad de ésta, obteniendo como consecuencia un aumento de 
la fiabilidad. 
La fiabilidad viene marcada por el valor de la pendiente m de la regresión linear. Al aumentar 
la pendiente disminuye la variabilidad de resistencia a la rotura y se mejora por lo tanto la 
fiabilidad.  
La pendiente m de la ZrO2 es 6,3. Al aplicar uno de los recubrimientos se llega a alcanzar 
valores de m de 19,7 (segundo caso). A continuación se muestra una tabla con los distintos 
valores del parámetro m. 
 m Standard error σ0 [MPa] Standard error σ0 
ZrO2 6,3 ±0,5 1235 0.021 
5%AZ (50A-50Z) 19,7 ±2,4 1085,6 0.014 
5%AZ (75A-25Z) 12,3 ±0,8 1120,1 0.008 
5%AZ (25A-75Z) 11,9 ±1,2 967,9 0.008 
Tabla 12. Valores de la Estadística de Weibull según los porcentajes de alúmina/circona 
σ0 es más alto en ZrO2 sin recubrimiento debido a la falta de defectos e imperfecciones que 
un recubrimiento sí que puede aportar a la muestra. 
De los cuatro resultados obtenidos el más conveniente es el que contiene un recubrimiento 
del 5% AZ con porcentajes de 50%-50% cada elemento, donde se obtiene una m elevada y 
un valor moderado en σ0. 
11.3. Serie III: Recubrimiento poroso Sacarosa/ZrO2  
En esta serie se observa la creación de recubrimientos porosos de circona.  
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Se observa con suma claridad una buena porosidad que seguramente pueda llegar a estar 
interconectada favoreciendo el crecimiento del hueso dentro de ella, aunque sería necesario 
más estudios en esa dirección. El tamaño medio de las partículas oscila en una media de 
~30µm con tamaños que pueden alcanzar las ~70µm. 
Se observa una buena adherencia del recubrimiento con el substrato sin delaminación. Sin 
embargo hay cierta microfisuración en el proceso de sinterización debido a los distintos 
coeficientes de dilatación del sustrato y el recubrimiento poroso. Para futuros proyectos se 
recomienda ajustar las temperaturas de presinterización y sinterización para hacer lo más 
posible que la deformación de ambas partes sea lo más parecido posible. 
Las estadísticas de Weibull reflejan un empeoramiento de fiabilidad y una gran variabilidad 
de resistencia a la fractura, tal y como es de esperar al introducir superficies porosas. Es un 
substrato no másico donde las porosidades actúan como concentradores de tensiones 
alcanzando con mayor facilidad la tensión crítica para que una grieta se propague 
inestablemente. 
Los parámetros m y σ0 obtenidos en comparación a los recubrimientos con un 5% AZ se 
muestran a continuación: 
 m Standard error σ0 [MPa] Standard error σ0 
ZrO2 6,3 ±0,5 1235 0.021 
5%AZ (50A-50Z) 19,7 ±2,4 1085,6 0.014 
5%AZ (75A-25Z) 12,3 ±0,7 1120,1 0.008 
5%AZ (25A-75Z) 11,9 ±1,2 967,9 0.008 
30%Sacarossa/Z 
(70Sacarossa-30Z) 
4,6 ±0,5 476,4 0.037 
Tabla 13. Valores de la Estadística de Weibull según los porcentajes de alúmina/circona 
Los resultados obtenidos por esta capa comparten una gran variabilidad a la resistencia a la 
rotura y una muy baja fiabilidad del material. 
11.4. Serie IV: Recubrimiento multicapa Al2O3/ZrO2 + Sacarosa/ZrO2  
En esta serie se combinan los recubrimientos obtenidos por: 
 5% AZ (50%-50% de cada elemento) 
 30% sacarosa/Z  (~30%sacarosa-~70%Z) 
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El presinterizado entre capas ha ayudado a la buena adherencia entre ellas, gracias a la 
porosidad abierta que ha dejado debido a la alta sinterización de partículas. 
Se muestra como al introducir  una capa de compresión se mejora  la resistencia a rotura y 
la fiabilidad en comparación  a una muestra con superficie porosa.  
 m Standard error σ0 [MPa] Standard error σ0 
ZrO2 6,3 ±0,5 1235 0.021 
5%AZ (50A-50Z) 19,7 ±2,4 1085,6 0.014 
5%AZ (75A-25Z) 12,3 ±0,7 1120,1 0.008 
5%AZ (25A-75Z) 11,9 ±1,2 967,9 0.008 
30%Sacarossa/Z 
(70Sacarossa-30Z) 
4,6 ±0,5 476,4 0.037 
5%AZ (50A-50Z) + 
30%Sacarossa/ZrO2 (70-
30) 
16,4 0,9 575,4 0.005 
Tabla 14. Valores de la Estadística de Weibull según los porcentajes de alúmina/circona 
Hay una gran mejora fiabilidad, donde la pendiente m pasa de tener un valor 4,6 
(recubrimiento poroso) a un valor de 16,4 (recubrimiento multicapa poroso). Casi 4 veces 
más mayor.  
La explicación recae en la capa intermedia del 5% AZ (50%-50%), donde la alúmina aporta 
tensiones residuales a compresión aumentado por lo tanto la tenacidad aparente. 
Con este recubrimiento multicapa se puede obtener una buena osteointegración de la 
muestra al hueso debido a la porosidad y a la vez se aumenta la resistencia a rotura 
juntamente con la fiabilidad. 
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Fig.63.    Comparativa de la estadística de Weibull de la Serie III (Recubrimiento poroso) y 
Serie IV (Multicapa poroso) 
11.5. Serie V: Recubrimiento multicapa Al2O3/ZrO2 + ZrO2  
Esta última serie deja la puerta abierta a cómo mejorar la osteointegración sin la 
incorporación de porosidad. 
Esta serie se basa en el multicapa compuesto por: una primera de 5%AZ (50%-50%AZ) + 
una capa del 5%Z. Se utiliza un porcentaje del 5% en la última capa reflejando un espesor 
que oscila las 40µm. 
Se puede conseguir una buena osteointegración con la aportación de rugosidad sobre una 
superficie mediante granallado o ataques químicos. Es cuestión de ver cuál de las dos 
opciones da una mejora en propiedades mecánicas. 
En esta serie se observa una buena formación de capas, con espesor constante, 
sinterización correcta, y una distribución de alúmina/circona en la capa intermedia 
homogénea. 
Mediante el presinterizado entre capas se observa también una buena adherencia entre 
ellas, evitando delaminación.  
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11.6. Resumen de la estadística de Weibull 
A continuación se observa una comparativa de la estadística de Weibull de los diferentes 
resultados de las muestras. A mano izquierda encontramos los resultados de las muestras 
que contenían recubrimientos porosos y a mano derecha las que no. 
Las muestras que tienen recubrimientos porosos tienen σ0 inferior debido a que los poros 
actúan como concentradores de tensiones, incrementando la tensión en ese punto hasta 
alcanzar con mayor facilidad la tensión crítica a ruptura. Cuánto más densa sea la muestra 
mayor es σ0. 
El parámetro a destacar en esta gráfica es el valor de m, en el que se compara la fiabilidad 
entre muestras. En la gráfica se comprueba que la introducción de tensiones residuales a 
compresión  mediante una capa compuesta (alúmina/circona) entre una capa porosa de 
circona y el recubrimiento de circona, induce en la muestra un aumento importante de 
fiabilidad, y por lo tanto un aumento de resistencia a la rotura.  
Con esta combinación se obtienen muestras con una superficie porosa para mejorar la 
osteointregración en implantes evitando asimismo la disminución de fiabilidad y resistencia a 
la fractura de éstos. 
 
Fig.64.    Comparativa de la estadística de Weibull de la todas las series 
Recubrimientos multicapa Al2O3/ZrO2 mediante inmersión para implantes dentales Pág. 64 
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12. Conclusiones 
De este proyecto se extraen las siguientes conclusiones: 
 
 La técnica de inmersión es una técnica buena técnica para la realización de capas 
constantes. 
 
 La aportación de recubrimientos Al2O3/ZrO2 aporta al sustrato de circona un 
incremento de la resistencia a rotura y por lo tanto  de fiabilidad. 
 
 Al añadir más porcentaje Al2O3 al recubrimiento se genera en él una mayor 
porosidad. Al añadir más porcentaje de ZrO2 obtenemos un recubrimiento más 
densificado. 
 
 Independientemente del porcentaje de alúmina y circona, los recubrimientos tienen 
una buena adherencia con el sustrato. 
 
 El uso de sacarosa para la obtención de recubrimientos porosos es válido. Parece 
ser que se generan porosidades interconectadas en el recubrimiento. 
 
 La aportación de una capa porosa al sustrato de circona implica un decrecimiento de 
fiabilidad. 
 
 La aplicación de una capa intermedia de alúmina/circona entre el sustrato de circona 
y la capa porosa implica un aumento de la tenacidad a rotura debido a la aportación 
de tensiones residuales a compresión de la capa intermedia. Se obtiene al mismo 
tiempo una buena osteointegración y se mejora la resistencia a rotura. 
 
 Hay diferentes coeficientes térmicos de contracción entre la capa de alúmina/circona 
y la de circona porosa. Se tiene que controlar las temperaturas de presinterización y 
sinterización para evitar agrietamiento. 
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13. Presupuesto 
13.1. Fabricación y preparación de muestras 
PRODUCTO/MÁQUINA CANTIDAD PRECIO UNITARIO TOTAL EUROS 
Prensa isostática 12 5€/barra 60 
Polvo Tosoh TZ-3YSB-E 0.5 172€/kg 86 
Alúmina Baikowski CR10 0.15 162€/kg 24.3 
Etanol 96º 1.5 6€/l 9 
PEI (Polyetilenimina) 50% 0.02 312,48€/l 6.3 
Sesiones de Inmersión 10 5€/h 15 
Sesiones de corte 10 10€/h 100 
Disco Corte Struers MOD10 1 500.81€ /unidad 500.81 
Sesiones de pulido 20 10€/h 200 
MD-Piano 220 300mm 1 266,67€/unidad 266.67 
Pasta de diamante 30µm 0.5 102€/l 51 
Pasta de diamante 6µm 0.5 102€/l 51 
Pasta de diamante 3µm 0.5 100€/l 50 
Paño de pulido 3 103,13€/unidad 309.39 
Resina Polyfast (Phenolic  0.6 90.44 € 54.264 
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conductive for SEM) 1 kg  
(Struthers) 
P600 Struthers 20 1€/disco 20 
  TOTAL 1803.734 
13.2. Ensayos y análisis 
MAQUINA CANTIDAD PRECIO UNITARIO TOTAL € 
Flexión/Instron 8511 6 10€/ensayo 60 
Microscopio Confocal 1 50€/h 50 
SEM 3 50€/h 150 
HORNO Tubular 300 3€/h 900 
  TOTAL 1160 
13.3. Otros gastos 
 CANTIDAD PRECIO UNITARIO TOTAL € 
Jefe de proyecto 50h 80€/h 4000 
Técnico 30h 65€/h 1950 
Ingeniero en formación 700h 8.5€/h 5950 
Guantes, caja de muestra y 
probeta, cúter, adhesivo 
- - 30 
Material oficina - - 15 
Impresión y encuadernación 
Memoria 
  100 
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  TOTAL 12045 
  TOTAL PROYECTO 15008,734 € 
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14. Impacto ambiental 
El impacto medioambiental ocasionado por las necesidades del proyecto puede 
considerarse bajo.  
Clasificamos el impacto ambiental en dos sectores, el de la maquinaria utilizada para 
realizar los recubrimientos y el de los materiales empleados para elaborar los 
recubrimientos.  
Maquinaria 
El factor más destacable fue el consumo energético del horno de cocción HOBERSAL MOD 
ST-18 empleado durante la preparación de las muestras. El consumo de corriente alcanza 
de forma puntual 10 A al aumentar y mantener la temperatura durante la presinterización y 
sinterización de las muestras. El tiempo de uso ha sido de 300 horas.  
El consumo eléctrico del resto de maquinaria empleada durante el proyecto, puede 
considerarse mínima debido a su bajo consumo y su poca utilización (máquinas de corte, 
embutición, pulido y Dip Coating).  
Materiales 
El consumo de agua en los procesos de corte, desbaste y pulido ha sido un factor de 
impacto derivado. Los residuos contaminantes generados a partir de la abrasión material-
maquina fueron arrastrados por el agua a través de los filtros de las canalizaciones de los 
cuales  las partículas de tamaño micrométrico pudieron atravesar. Estos residuos podrían 
considerarse negligibles debido al tamaño pequeño de las muestras. 
En cuanto a materiales utilizados, se han utilizado cantidades reducidas de compuestos 
químicos para la elaboración de las suspensiones (Dip Coating). 
Para la generación de porosidades en los recubrimientos se optó por utilizar sacarosa 
debido a su asequibilidad y bajo impacto ambiental. 
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